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acid amino-amide with salt of chloroacetic acid 

Patent Number : DE4207386 

tnierm,rionalpaiena cbissyicaiion . C07C.233/00 C07C-233a9 C09K-003A>0 B0IF^I7/IS C07C.233/38 CI ID-OOim A6IK.007/07S C07C-233/36 

DE4207386C Aq. liq. soln. contains a betaine of formula (I), where R = alkyl residue of pref. hardened coconut fatty acids or a fatty acid ^ixt. on 
average to coconut fatty acid. The soln. has a solids content of at least 40 wt. % a pH of 5-8 and an aminoam.de content of not more tha I wt «/o. The 
soln. also contains 1-3, esp. 1.5-3 wt. % (w.r.t. soln)of one or more satd. or unsatd. fatty acids with 8-18C and 0-4. esp. 1-2 wt. % (w.r.t soln) of 

^tettlne solns. are piepd. by quaternising a fatty acid aminoamide of fomrula (11) with a salt of chloroacetic acid (111) at elevated t^nps e.g. of 80- 
1©0 d^C esp. 120-160 d^.C . If the (11) used does not contain the deisred amt. of free fatty acid, this is added to the reaction m.xt. before or dunng the 

□uatemisation reaction, and opt. glycerine is added to the reaction mixt. n * r 

USE/ADVANTAGE - The betaine solns. remain fluid and pumpable even at solids contents of above 40 wt. % and contain only very small amts. of 



physilogically harmful impurities such as fatty acid dimethyl-aminopropylamine and monochloroacetate. The solns. are sufficiently concn^so rt^t no 
oartic steps need to be taken to protect against bacterial deterioration, and they contain no foreign additional surfactants, or solvents. No addmonal 
pSng s^g^ such as filtration are n^essary during prpen. of the solns. The solns. are useful e.g. in the fomnilation of cosmetic prepns. shampoos 



etc. (Dwg.0/0) 

EP-560 1 1 4 B Aq. liq. soln. contains a betaine of formula (I), where R = alkyl residue of pref. hardened coconut fatty acids or a fatty acid 
mixt. on avemge to coconut fatty acid. The soln. has a solids content of at least 40 wt. % a pH of 5-8 and an aminoamide content f J«>^ ^^^^J.^T^ . 
o/o. The soln. also contains 1-3, esp. 1 .5-3 wt. % (w.r.t. soln) of one or more satd. or unsatd. fatty acids with 8-18C and 0^. esp. 1-2 wt. % (w.r.t soln) of 

T^e betLlne solns. are prepd. by quaternising a fatty acid aminoamide of fomrula (II) with a salt of chloroacetic acid (HI) at elevated temps e.g. of 80- 
160 Sc esp. 1 20-160 ^g.C. If the (11) used doJnot contain the deisred amt. of free fatty acid, this is added to the reaction mixt. before or dunng the 
quatemisation reaction, and opt. glycerine is added to the reaction mixt. , , , .^oii omtc ..f 

USE/ADVANTAGE - The betaine solns. remain fluid and pumpable even at solids contents of above 40 wt. % and contain only very small amts. of 
physilogically harmful impurities such as fatty acid dimethyl-aminopropylamine and monochloroacetate. The solns are sufficiently 
parte. sTeps need to be tTen to protect against bacterial deterioration, and they contain no foreign additional surfactants, or solvents. No ^^dmona^ 
processing stages such as filtration are necessary during pipen. of the solns. Tlie solns. are useful e.g. in the fomrulation of cosmetic prepns. shampoos 

EP15601 14 Aqueous liquid solution of a betaine of the general formula (1) R = alkyl radical of preferably hardened coconut fatty acid or of a fatty acid 
mixture which on average corresponds to coconut fatty acid, the solution having a solids content of at least 40% by weight, a pH of 5 to 8 and an 
Samide content of at most 1% by weight, characterised in that it contains 1 to 3% by weight (based 

having, on average, 8 to 1 8 carbon atoms or one or more unsaturated fatty acids having, on average, 8 to 24 caibon atoms and 0 to 4 /o by weight (based 
on solution) of glycerol. ((Dwg.0/0)) 

US5 354906 a Aq liq. soln. of a betaine of formula (I) has solids content of 40 wt.% or more, pH 5-8, and an aminoamide content of 1 wt.% or 
less, and comprises (a) 1-3 wt.% of satd. (8-1 8C) fatty acid(s) or (8-24C) unsatd. fatty acid(s); and (b) 0-4 wt % of glycerin^ 

o^;h ^^^««c« lanrir a^id ol«ic acid, ricinoleic acid, and/or opt. hydrogenated coconut fatty acid. R is the alkyl gp. of (hydrogenated) c 



Fatty acid comprises lauric acid, oleic acid, ricinoleic acid, and/or opt. hydrogenated 

fatty acid(s). r-, •* 

ADVANTAGE - Has no extraneous surfactant or organic solvent and requires no filtration step in its prepn 



) coconut 



((Dwg.0/0)) 
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Beschrelbung 

Die Erf indung betrifft eine waSrige f IQssige LOsung eines Betains der allgemeinen Fbrmel 

CH, 
I 

RC0NH(CH2)3N'*'-CH2-C00" I 
(1h3 

R = Alkylrest der vorzugsweise gehdrteten Cocosfettsdure Oder eines Fettsduregemisches, welches im Mittel der Cocos- 
fettsdure entspricht. wobei die LOsung einen FestkOrpergehalt von mindestens 40 Qew.-%, einen pH-Wert von 5 bis 8 
und einen Aminoamidgelialt von s 1 Gew.-% aufweist. 

Die Erflndung betrifft insbesondere waBrigeflOssige LOsungen eines Betains der vorgenannten Art mit einem Pest- 
l<Orpergehalt von mindestens 42 Gew.-% und besonders bevorzugt von mindestens 45 Gew.-%. Dabei isl unter Fest- 
I^OrpergehaltdieGewichtsmenge zu verstehen, diedurch Eindampfen einer Probe auf einerflachen Glasschale wdhrend 
zwei Stunden bei 105*^0 bestimmt wird. 

Es 1st bekannt, daB Ldsungen von Betainen der vorgenannten Art in AbhdngigkeK von den zu ihrer Herstellung 
venwendeten Fettsauren bzw. FettsSuregemischen nur unterlialb einer bestimmten f^nzentration an FestkCrperflussig 
sind. So verfestigt sich beispielsweise eine LOsung eines von der Cocosfettsfiure abgeleiteten Betains bei einem Fest- 
i<Orvon etwa 40 Gew.-%. Aus diesem Grunde weisen handelsQbliche wdBrige LOsungen des vom Cocosfett abgeleiteten 
Cocoamidopropylbetains FestkOrperkonzentrationen auf, die deutlich untertialb 40 Gew.-%. In den meisten Fdllen bei 
etwa 35 Qew.-%, llegen. Mit steigender Kohlenstoffzahl sinkt die erzielbare maximale Konzentration der noch flleBfahl- 
gen LOsung eines Betains. Enthait das Fettsduregemisch melir ungesdttigte Anteile. sind hSuf ig verglelchsweise hOhere 
Konzentrationen erreichbar. als auf Basis gesdttigter Fettsduren. 

Eine handelsQbliche BetainlOsung setzt sich typischeniveise fdgendermaBen zusammen: 



Wasser: 


64 




Gew. 


-% 


Betain: 


30 




Gew. 


-% 


NaCl: 


5 




Gew. 


-% 


Glycerin: 
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Gew. 


-% 


Fettsaure: 
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Gew. 


-% 


Aminoamid: 


ca. 0, 


3 


Gew. 


-% 



- ca. 36 Gew--5l Festkorper 



Der Festkorper stellt in diesem Sinne die Summe der Kbmponenten au Ber Wasser dar. Die Anteile des Betains und des 
Natriumchlorlds ergeben sich aus der StOchiometrle der Umsetzung des Fettsdureamides mit tertidren Aminogruppen 
(Aminoamid) und Natrlumchloracetat gemflB: 



R-C-NH-(CH2)3-N + ClCHgCOgNa > R-C-NH-(CH2)3-N'^-CH2-C02" + NaCl 



CH, 



CH, 



Ein Melner Tell Aminoamid bleibt normalenveise aufgrund unvollstandiger Umsetzung im Produkt. ISBt sich aber durch 
angepaBte StOchiometrle und Reaktionsfuhrung auch welter vermindern. Die weiteren aufgefuhrten typischen Bestand- 
telle ergeben sich aus der Herstellung des Aminoamids: 

Wenn dieses durch Umsetzung von Fettsaure und 3-N,N-Dimethylaminopropylamin gewonnen wird, sind noch restllche 
Anteile Fettsaure enthalten. 
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Wenn dieses aus Fatten und 3-N.N-Dimethylaminopropylamin hergestellt wird, sind sowohl Anteile an Fettsflure als 
auch an Glycerin enthalten. 

Wahrend das Aminoamid aus physiologischai Grunden eher unenwunscht ist und daher mOglichst geringe Gehalte 
angestrebt werden. werden Glycerin und FettsAure In kosmetischen Praparaten gem und haufig eingesetzt An Glycerin 
5 werden in erster Unie hautpflegende Eigenschaften geschatzt. Fettsauren weisen gunstige Auswirkungen aut Formu- 
liemngen auf. So beschreiW z.B. A. L. Hunting in Cosmetics and Toiletries 9L 53 (1 982) die Venwendung von Fettsauren 
als Verdickungsmittel in Shampoo-Fornrtuliemngen. Sie bewirken insbesondere in Form ihrer Saize eine Viskosiiatser- 
hOhung. 

Es hat nicht an Versuchen gefehit, BetainlOsungen hOherer Kbnzentration herzustellen. Dies g^ng aber nur durch 
10 den Zusatz artfremder Verbindungen Oder durch spezielle, das Produkt verteuernde Herstellverfahren. 

So sind in der US-PS 4 243 549 gieBfahige waBrige Zubereitungen beschrieben. welche z.B. 33.5 Gew.-% eines 
Betains. 33.5 Gew.-% eines ethoxylierten Natriumalkylsulfetes, 9 Gew.-% Kochsalz. 2 bis 3 Gew.-% Verunreinigungen. 
Rest Wasser enthalten. Diese Mischungen liegen in der sogenannten G-Phase vor. Die FlieQfahigkeit solcher Mischun- 
gen beruht auf der speziellen mizellaren Struktur der G-Phase, die nur innertialb eines vertiaitnismaBig engen Konzen- 
15 trationsbereiches existent isl. Die notwendige Anwesenheit gleicher Gewichtsmengen anionischer Tenside ist jedoch 
bei vieien Rezepturen, in denen BetainlGsungen eingesetzt werden, unenwQnscht. Selbst wenn bei einer spateren 
Anwendung anionische Tenside zugesetzt werden, will der Anwender selbst bestimmen. welche anionischen Tenside 
er venwenden will. Abmischungen mit kationischen Tensiden sind wegen ihrer Wechselwirkung mit den anionischen 
Tensiden nicht mOglich. 

20 Die DE-PS 36 13 944 betrrfft ein Verfahren zur Herstellung flieB- und pumpfahlger. mindestens 70 Gew.-% Betain 
enthaltender LOsungen, wobei man bei der Herstellung des Betains 

a) als Salz der Halogencartx)nsdure das Ammoniumsalz einsetzt. 

b) die Quaternierung in einem organischen polaren UVsungsmittel, welches hdchstens 20 Gew.-% Wasser enthalten 
25 darf, durchfuhrt. 

c) nach der Quaternierung das gegebenenfalls enthaitene Wasser azeotrop abdestllliert und das ausgelallene 

Ammoniumhalogenid abtrennt, danach 

d) das L^ungsmittel ganz oder teilweise abdestllliert und 

e) vor, gleichzeitig Oder nach der Destination die gewOnschte Konzentration des Betains in dem anwendungstech- 
30 nisch gewunschten L6sungsmitlel Oder LOsungsmittelgemisch einstellt. 

Bei diesem Verfahren hat sich die Notwendigkeit der Venwendung von LOsungsmitleIn und der Abtrennung des 
ausgefallenen Ammoniumchlorids z.B. durch Filtration als nacht^lig enwiesen. AuBerdem wurde empfbhien, der Betain- 
lOsung vorzugsweise aliphatische Diole in Mengen von 2 bis 15 Qew.-%, bezogen auf LOsung, und 0,5 bis 10 Gew.-% 

35 Ethanol zuzusetzen, urn die gewQnschte niedrige Viskositat zu erreichen. Auch der Gehalt an Diolen und/oder Ethanol 
ist nicht immer enwOnscht und tolerierbar. 

Gegenstand der DE-PS 37 26 322 ist ein Verfahren zur Herstellung der oben bezeichneten Betaine in Form kon- 
zentrierter waBriger LGsungen. wobei man die nach der Quaternierung erhaltene. vorzugsweise noch heiBe LOsung 
falls erforderlich durch Abdampfen von Wasser auf die gewunschte Konzentration einstellt und vor oder nach der Ein- 

40 stellung der gewunschten Konzentration der LOsung Mineralsaure in solchen Mengen zusetzt, daB der pH-Wert der 
LOsung 1 bis 4.5 betragt Hier treten aber bei Lagerung. Transport und Venwendung der sauren BetainlOsungen Korro- 
sionsprobleme auf, die die Venvendung saurefester Werkstoffe for Lagerisehaiter. Tankwagen und dgl. erforderlich 
machen. 

SchlieBlich sei auf die DE-PS 38 26 654 hingewiesen. wobei konzentrierte BetainlOsungen dadurch erhalten werden, 
45 daB man dem Reaktionsgemisch vor oder wahrend der Quaternierungsreaktion oder der eriialtenen U)sung des Betains 
nichtionogene, wasserlOsliche Tenside in solchen Mengen zusetzt. daB die fertige LOsung 3 bis 20 Gew.-% nlchtiono- 
gene Tenside enthait, wobei eine pH-Einstellung der LOsung durch Zugabe von Lauge auf einen pH-Wert a 5 bis 9 nach 
der Quaternierung ausgeschlossen ist. Auch in diesem Falle enthait die BetainlOsung ein artfremdes nichtionogenes 
Tensid, dessen Anwesenheit bei der spateren Verwendung der BetainlOsungen unenwunscht sein kann. 
50 Die vorliegende Erf indung befaSt sich mit dem technischen Problem, waBrige f lussige BetainlOsungen mit minde- 
stens 40 Gew.-% FestkOrpergehalt. vorzugsweise jedoch mindestens 42 Gew.-% und insbesondere mindestens 45 
Gew.-% FestkOrpergehalt undeinem pH-Wert von 5 bis 8 zur VerfOgung zu stellen, die frei yon syslemfremden Tensiden 
und organischen LOsungsmitteln sind und zu deren Herstellung keine zusdtzlichen Verfahrensschritte, wie z.B. Filtra- 
tionen, notwendig sind. 

55 Die BetainlOsungen sollen darOber hinaus auch frei sein von Beimengungen und Verunreinigungen, die aufgrund 
unvollstandiger Reaktion der eingesetzten Rohstoffe in den BetainlOsungen veibleiben, sofern diese Restmengen aus 
physiologischen GrOnden unenwunscht sind. Als solche Verunreinigungen sind Monochloracetat und Fettsauredime- 
thylaminopropytamid ("Aounoamid*^ zu nennen. 



3 
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Die Betainldsungen sollen so konzentriert sein. daB eine besondere Konservierung der Ldsungen gegen bakterielle 
Zersetzung nicht erforderlich ist. Dies ist ab etwa 40 Qew.-% FestkOrpergehalt der LOsung gegeben. 

Oberraschenderweise gelingt die LOsung dieser der Erf indung zugrunde liegenden Aufgabe durch die Einstellung 
eines bestimmten Gehaltes an frei er Fettsdure und gegebenenfalls geringer Mengen Glycerin In der LOsung des Betains. 
5 Gegenstand der Erfindung Ist somit eIne wdBrige flQssige LOsung eines Betains der allgemeinen Formel 

I 

;o RC0NH(CH2)3N'*'.CH2-C00" I 

CH3 

15 R = Alkylrest der vorzugswelse gehdrteten Cocosfetts&ure Oder eines Fettsduregemisches, welches Im MIttel der Cocos- 
fettsaure entsprlcht. wobei die LCsung einen FestkOrpergehalt von mindestens 40 Gew.-%. einen pH-Wert von 5 bis 8 
und einen Aminoamidgehalt von s 1 Gew.-% aufweist, gekennzeiclinet durch einen Qehalt an 1 bis 3 Gew.-% (bezogen 
auf LOsung) einer oder mehreren gesdttigten Fettsduren mit im Mittel 8 bis 18 Kohlenstoffatomen oder einer Oder meh- 
reren ungesdttigten Fettsduren mit im Mittel 8 bis 24 Kohlenstoffatomen und 0 bis 4 Gew.-% (bezogen auf LOsung) 

20 Glycerin. 

Als gesattigte Fettsduren mit im Mittel 8 bis 18 Kohlenstoffatomen kommen insbesondere die naturlich vorkommen- 
den Fettsduren und Fettsduregemische in Betracht, wobei die Fettsduren und Fettsduregemische mit im Mittel 8 bis 12 
Kohlenstoffatomen bevorzugt sind. 

Als ungesSttigte Fettsduren mit Im Mittel 8 bis 24 Kohlenstoffatomen sind die natOriich vorkommenden ungesdttigten 
25 Fettsduren und deren Gemische bevorzugt. wie Olsdure, Rlclnolsdure und die aus Fischoi gewonnene Fettsdure. 

Besonders bevorzugt sind gehdrtete und ungehartete Gocosfettsdure. Laurinsdure. Olsdure und Ridnolsaure. 

Dabei kann die in freier Form vorliegende Fettsdure der Fettsdure RCOOH. von dem das Betain abgeleitet ist, 
entsprechen. 

Vorzugswelse Ist die erf indungsgemdBe BetainlOsung durch einen Gehalt an 1 ,5 bis 3 Gew.-% Fettsdure und durch 
30 einen Gehalt an 1 bis 2 Gew.-% Glycerin gekennzelchnet. 

Unter dem Begriff Cocosfettsdure versteht der Fachmann im Handel angebotene nicht gehdrtete oder gehartete 
Fettsduregemische, die aus CocosOl gewonnen werden und im Durchschnitt folgende Zusammensetzung aufweisen: 



35 


Cocosfettsdure: Kohlenstoffanzahl 


nicht gehartet Gew.-% 


gehartet Gew.-% 




6 


0-1 


0-1 




8 


5-10 


5-10 


40 


10 


3-10 


5-10 




12 


43-53 


43-53 




14 


15-22 


15-22 




16 


7-14 


7-14 


45 


18 


2-8 


4-12 




IBIfach ungesdttlgt 


2-12 


0-1 




I8 2fach ungesattigt 


0-3 


0 


50 


18 31ach ungesdttlgt 


0-3 


0 



Andere Fettsduren. wie Rlcinolsdure oder Erucasdure. kOnnen in Mengen von 0 bis 3 Gew.-% enthalten sein. 
Der Begriff Cooosfettsduren umfaBt erfindungsgemdB auch die gegebenenfalls gehdrteten Palmkernfettsduren: 



4 
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Palmkernfettsdure: Kbhienstoffanzahl 


nicht geh&let Gew.-% 


gBiuTtOt \ji0W.-Tb 


6 


0-1 


0-1 


8 


3-6 


Q - ft 


10 


- ft 


3 - 6 


12 




40 - 52 


14 


14-18 


14-18 


16 


6-14 


6-14 


18 


1 -8 


10-17 


18 Ifach ungesattigt 


9-16 


0-2 


18 2fach ungesattigt 


1 -3 


0 


18 Sfach ungesdttigt 


0-1 


0 



Bei Betainen. die von nicht geharteten Fettsauren hergeleitet sind, genugt im allgemeinen die Einstellung des Gehal- 
tes an freier Fettsaure und die Einstellung des pH-Wertes. urn die gewvunschten konzentrierten BetainlOsungen zu erhal- 
ten. Verwendet man gehftrtete Ckxxjsfettsaure Oder Palmkernfettsaure. ist im allgemeinen ein Zusatz von bis zu 4 Gew.- 
% Glycerin zu empfehlen. Die Venwendung geharteter Cocosfettsaure oder Palmkernfettsaure ist bevorzugt. 

Beispiele erfindungsgemaBer BetainlOsungen sind: 



Art des Betains R-COOH 


Betain 


Kochsalz 


freie Fettsaure 


Glycerin 


Viskositat mPas, 25*C 




[ jeweils in Gew.-% ] 




Cocosfettsaure 


36.8 


6.2 


1.06 


0.89 


85 


Cocosfettsaure. gehartet 


36.0 


6.6 


1,55 


0.94 


75 


Palmkernfettsaure 


36.7 


6.2 


1.78 


0 


90 



Nach einem weiteren Aspekt der vorliegenden Erfindung werden die erfindungsgemaBen BetainlOsungen fierge- 
stellt durch Quaternierung einer Verbindung der allgemeinen Formel 

CH^ 
I ^ 

RC0NH(CH5,)^N II 
CH3 



wdbel R wie oben definiert ist, mit Chloressigsaure oder ihren Salzen bei erhOhten Temperaturen. wobei man fOr die 
Quaternlerungsreaktion ein Fettsaureaminoamid der allgemeinen Formel 11. welches die gewunschte Menge freie Fett- 
saure enthait. venwendet oder dem Reaktionsansatz vor oder wahrend der Quaternierungsreaktion die gewOnschte 
Menge an Fettsaure und dem Reaktionsansatz gegebenenfalls Glycerin zusetzt. 

Unter dem Begriff der "erhOhten Reaktionstemperaturen" sind im allgemeinen Temperaturen von 80 bis 180 C zu 
verstehen. Wenn Temperaturen uber 100'C angewendel werden. mOssen die Umsetzungen in einem geschk^enen 
ReaktionsgefaB stattfinden. Temperaturen von 120 bis 160«C sind bevorzugt. da in diesem Temperaturbereich die Vis- 
kositat des Reaktionsmediums besonders gering ist und die Umsetzung besonders schnell aWauft. _ _ . 

Bei der Umsetzung wird zweckmaBig die Menge an Chloressigsaure so gewahlt. daB am Ende der Reakhon das 
Aminoamid bis auf Rests ^ 1 Gew.-% verbraucht ist Es ist darQber hinaus mOglich. durch Wahl emes geeigneten alka- 
lischen pH-Wertes den Aminoamidgehalt zu verringern. vyie dies in der DE-PS 29 26 479 beschrieben ist. 

Vorzugswelse wird ale Salz der Monochloressigsaure Natriumchloracetat venwendet das auch im Ansatz aus Chlor- 
essigsaure und Natronlauge in situ gebikjet werden kann. 
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Gegebenenfells wird der pH-Wert nach Beendlgung der Umsetzung vor dem AbkOhlen auf Raumtemperatur mit 
einer geeigneten Sflure auf 5 bis 8 eingestellt. Der pH-Bereich von 5 bis 7, Insbesondere von 5,5 bis 6.5, ist bevorzugt. 

Venwendet man bei der Herstellung der erfindungsgemd3en BetainlOsungen ein Aminoamid der Formel II, welches 
die gewQnschte Menge freie Fettsdure bereits enthdit wird diese in den meisten Fallen mit der Fettsdure RCOOH dee 
5 Amidamins identisch sein. Der Qehalt an freler Fettsdure kann dann bereits bei dem Ansatz zur Herstellung des Ami- 
noamids berQcksichtigt werden. Man kann aber auch ein Aminoamid venwenden, das eine Saurezahl von 0 oder annfl- 
hernd 0 aufweist und diesem eine Oder mehrere gesflttigte Fettsfluren mit im Mittel 8 bis 18 Kohlenstoffatomen oder 
eine Oder mehrere ungesdttigte Fettsduren mit im Mittel 8 bis 24 Kohlenstoffatomen zusetzen. 

Im Falle des Zusatzes von Gdycerin kann dieser vor oder wdhrend der Quaternierungsreaktion erfolgen. Ein Zusatz 
10 nach der Quaternierungsreaktion Ist zwar nicht auszuschlle3en, aber nicht vorteilhaft. 

Die erfindungsgemaBen BetainlOsungen erfullen die Fbrderung, frei von fremden Tensiden zu sein und einen Ami- 
noamidgehalt s i Gew.-% aufzuweisen. Sie bedurfen keines besonderen Zusatzes von antimikrobiellen Wirkstoffen. 
Sie sind dabei in Abhangigkeit von der mittleren Ketteniange der venwendeten Fettsauregemische und dem Grad ihrer 
Ungesdttigtheit bis zu einem Feststoffgehalt von etwa 48 Gew.-% flussig. 
IS In den fblgenden Belsprelen wird die Herstellung erf indungsgemaBer BetainlOsungen naher erlduteil. 

Beispiele 

In den folgenden Beispielen werden u.a. Cocosfettsaureaminoamide, hergestellt aus verschiedenen Fettrohstoffen 
20 und 3-N,N-Dlmethylaminopropylamin, sowie Natrlummonochloracetat handelsQblicher Qualitat verwendet. 

In den Beispielen A1 bis A4 werden nichterf indungsgemaBe BetainlOsungen hergestellt. In den Beispielen A1 und 
A2 ist eine Saurezahl eingestellt worden. die jeweils auBerhalb des erforderiichen Bereichs liegt wahrend in den anson- 
sten gleichartigen erfindungsgemaBen Beispielen B1 bis B3 f lussige Betainlosungen mit 45 % FestkOrper erhalten wer- 
den. Im Beispiel A3 ist kein Glycerin enthalten, obwohl dies zur Erzielung eines flieBfahigen Produktes notwendig 
2S gewesen ware. Dies wird im ansonsten gleichartigen erfindungsgemaBen Beispiel B4 gezeigt. Im nichterf indungsge- 
maBen Beispiel A4 ist der pH-Wert nicht auf den Bereich 5 bis 8 eingestellt worden. 
Die eingesetzten Fettsaureaminoamide sind gekennzeichnet durch: 



Fettsaureaminoamid A: 


tertiarer Amin-Stickstoff-Gehalt: 


4.6% 


saurezahl: 




2.1 


Glyceringehalt: 




3.0% 


Fettsdurevertellung: 


Capron- 


0,5% 




Capryl- 


6,7% 




Caprin- 


6,5% 




Laurin- 


48,0% 




Myristin- 


17,5% 




Palmrtin- 


12.0% 




Stearin- 


8.9% 




01- 






Llnol- 





6 
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Fettsaureaminoamid B: 


tertidrer Amin-Stickstoff-Gehalt: 


4,3% 


Saurezahl: 




4.1 


Glyceringehart: 




- 


Pettsdur eveneiiung . 




1.0% 




Capryl- 


7.0% 




Caprin- 


6,0% 




Laurin- 


48.0% 




Myristln- 


19.0% 




Palmitin- 


9.0% 




Stearin- 


10.0% 




01- 






Linol- 





FettsAureaminoamid C: 


tertiftrer Amin-Stickstoff-Gehalt: 


4,42% 


Saurezahl: 




4.3 


Glyceringehalt: 






Fettsdureverteilung: 


Capron- 


1.0% 




Capryl- 


7,0% 




Caprin- 


6.0% 




Laurin- 


48.0% 




Myristin- 


19.0% 




Palmitin- 


9.0% 




Stearin- 


2.0% 




01- 


7.0% 




Unol- 


1.0% 
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Fettsaureaminoamid D: 


tertiarer Amin-Stickstoff-Gehalt: 


4,2% 


Saurezahl: 




2.1 


Glyceringehalt: 




2,9% 


reusaureverieiiunQ . 


Capron- 


- 




Capryl- 


7,0% 




Caprin- 


6,0% 




Laurin- 


48.0% 




Myristin- 


17.0% 




Palmitin- 


7,0% 




Stearin- 


3,0% 




01- 


11.0% 




Linol- 


1,0% 



Fettsaureaminoamid E: 


tertiarer Amin-Stickstoff-Gehalt: 


4,2% 


saurezahl: 




1p8 


Qlyceringehalt: 




3.3% 


Fettsaurevertellung: 


Capron- 






Capryl- 


3,0% 




Caprln- 


3,0% 




l-aurin- 


50.0% 




Myristin- 


17.0% 




Palmitin- 


12.0% 




Stearin- 


5.0% 




Ol- 


10,0% 




Linol- 





8 
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Fettsaureaminoamid F: 



tertiarer Amin-Stickstoff-Gehalt: 


4.42% 


Saurezahl: 




4.3 


GlyceringehaH: 




2.9% 


Fettsaureverteilung: 


Capron- 


1.0% 




Capryt- 


7.0% 




Caprin- 


12.0% 




Laurin- 


40.0% 




Myristin- 


19.0% 




Palmitin- 


12.0% 




Stearin- 


9.0% 




01- 






Unol- 





25 



30 



35 



40 



45 



Fettsaureaminoamid G: 


tertiarer Amin-Stickstoff^ehalt: 


4.6% 


Sdurezahl: 




18 


Glyceringehatt: 






Fettsaureverteilung: 


Capron- 


1.0% 




Capryl- 


7,0% 




Caprin- 


6.0% 




Laurin- 


48.0% 




Myrlstin- 


19.0% 




Palmitin- 


9.0% 




Stearin- 


2.0% 




01- 


7.0% 




Linol- 


1 1,0% 



50 



55 



A) NIchterfindungsgemaBe Beispiele 
peisDiei A1 

305 g Cocosfettsaureaminoamid A weKien mrt 1,1 g Cocosfettsfiure einer ^ur««hl ^^^^^^Z 
enteteheSde Gemisch aus C<K»sfettsaureaminoarnid und ^;^^;2tn^3^fZ^^^^^^ 
herechnetals Laurinsfiure. entspricht. Das Qemisch witd zu einer Ldsung von 131 g 98 %igem '^"""'^ " " 
? 1^<31^S wSSr gegeben und unter ROhren auf 98-C erhitzt. Durch Zugabe von wen.gen Tropfen («; 1 -5 "J 
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^^'^"^ "^^ 10 ^ig®' ^'flfiriger Salzsaure auf pH 6 eingestellt. Es entsteht ein gelfOrmiges 

nicht f heRfahiges Produkt. das durch folgende Kennzeichen charakterisiert ist: 



FestkOrper: 


45% 


Betain: 


37,2% 


NaCI: 


6,7% 


Fettsdure: 


0.1% 


Glycerin; 


0.97% 


Aminoamid: 


<0.3% 


pH-Wert: 


6.0 



so 



IS 



Beispiel A2 

305 g Cocosfettsaureaminoamid A warden mit 39 g Ctocosfettsaure einer SZ von 290 versetzt Das entstehende 
Gemisch aus Cocosfettsaureaminoamid und Fettsflure weist eine SZ von 35 auf. was 1 1 ,3 % Fettsaure berechnet als 
Laurrnsaure, entspricht. Das Gemisch witd zu einer Lflsung von 131 g 98 %igem Natrlummonochloracelat (1 1 1Mol) in 
l?rl ^^'^'^ ^"flabe von wenigen Tropfen (ca. 1,5 ml) 40 %iqer 

x/? . P^-Wertwahrend der Reaiction im Bereich von 8 bis 9 gehalten. Wahrend der Umsetzung steigt die 
^ Realctionsgemisch Ist nur noch schwer rOliitoar. Die Real^fion wird nach 8 Std. beendet Vordem 
Abldihien wird mit 10 %iger waBriger Saizsaure auf pH 6 eingesteilt Es entsteht ein trobes, zah-pastOses, nicht flieB- 
tahiges Produkt. das durch folgende Kennzeichen charakterisiert ist: 



90 



55 



40 



FestkOrper: 


45% 


Betain: 


34,1 % 


NaCI: 


6,2% 


Fettsflure: 


3,8% 


Glycerin: 


0.98% 


Aminoamid: 


0.5% 


pH-Wert: 


6.0 



« Beisolel A3 



so 



ss 



J^l® Cocosfettsaureaminoamid B werden mit 16.7 g Laurinsaure mit einer SZ von 290 versetzt. Das entstehende 
Gemisch aus Cocosfettsaureaminoamid und Fettsaure welst eine SZ von 1 8 auf, was 4,9 % FettsSur^ bSSin^ls 

M nu ^ 3^" ^'^ Z^QSbe von wenigen Tropfen (ca. 1 5 ml) 40 %iger 

S^JITJIT"''!;' ^'^'^ « ^ Reaktion Wird nach 8 sTd be^T 

Vbr dem Abkuhlen wird mit 10 %jger waBriger Salzsaure auf pH 6 eingesteilt. Es entsteht ein gelfOrmiges. nicht flieS- 
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f ahiges ProduW, das durch folgende Kennzeichen charaWerisiert ist: 



FestkOrper: 


45% 


Betain: 


36.7% 


NaCI: 


6.2% 


Fettsaure: 


1.56% 


Glycerin: 




Aminoamid: 


<0.3% 


pH-Wert: 


6.0 



so 



25 



Beispiel A4 

305 a Cocosfettsaureaminoamid A werden mit 17.5 g LaurinsSure einer SZ von 290 versetrt. Das entstehende 
GenSi'aS^SSSaminoamid und Fettsaure weist eine SZ von 18 auf was 5.4 % 
Laurinsaure. entspricht. Das Qemisch wi«l zu einer LOsung von 131 g 98 %.gem Natr.urnrnonocWorac^U^ 
S4 g Wasser g^eben und unter RQhren auf 120-C erhiW. Durch Zugabe von wenigen Tropfen (ca. 1 5 ml) 40 %.ger 
NToHwi^derpH-Wertwahrendder ReakBoni^ 

SSnd der pH-Wert nicht durch Saurezugabe verandert. Es entsteht e.n Wares, festes ProduW. das durch 
folgende Kennzeichen charakterisierl ist: 



FestkOrper: 


45% 


Betain: 


35.2% 


NaCI: 


6.5% 


Fettsaure: 


1.78% 


Glycerin: 


1.0% 


Aminoamid: 


<0.3% 


pH-Wert: 


8.6 



B) ErfindungsgemaSe Beispiele 
4S Beisoiel B1 



so 



305 a Cocosfettsaureaminoamid A werden mil 1 1 g Cocosfettsaure einer SZ von 290 versetzt. Das entstehende 
GemIS, aSSSSSS^^noamid und Fettsaure weist eine SZ von 12 auf. was 3,8 % '^««fa"'«- ''f'f ^^^^ 
SSure. en^cht. Das Gemisch wird zu einer LOsung von 131 g 98 %lgem Natriummonoch.^^^^^ 
546 a Wasser gegeben und unter RQhren auf 98'C erhitzt. Durch Zugabe von wenigen Tropfen (ca. 1.5 ml) 40 %igw 
J^OnS^er pH-Wert wahrend der ReakBon im Bereich von 8 bis 9 gehatten. Die Reakfcm ^"'^^"^f' « ^^d bee^^ 
Vbrder2*Qhlinwi,dmitSalz6aureaufpH5^ 



55 
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Kennzeichen charakterisiert ist: 




FestkOrper: 


45% 


Betain: 


36% 


NaCI: 


6.6% 


Fettsflure: 


1,1 % 


Glycerin: 


0,94% 


Aminoamid: 


<0,3% 


pH-Wert: 


5,5 


Viskositdt: 


90mPas 



BeisDiel B2 

305 g Cocosfettsaureaminoamid A warden mit 17.5 g Cocosfettsaure einer SZ von 290 vereetzt. Das entstehende 
Gemlsch aus Cocosfettsftureaminoamld und Fettsflure weist eine SZ von 18 auf, was 5,7 % Fettsflure berechnet als 
Uurinsaure. entspricht. Das Gemlsch wird zu einer LOsung von 131 g 98 %igem Natrrummonochloracetat (1 1 l^ol) in 
554 g Wasser gegeben und unter RQhren auf 98*C erhitzt. Durch Zugabe von wenigen Tropfen (ca. 1 5 ml) '40 %iger 
NaOH wird der pH-Wert wflhrend der Reaktion rm Berelch von 8 bis 9 gehalten. Die Reaklion wird nach S Std beendet 
Vor dem AbkOhlen wird der pH-Wert mit 1 0 %iger wa3riger Salzsflure auf 5 eingestellt. Es entsteht ein Mares, f iQssiges 
Produkl, das durch folgende Kennzeichen charakterisiert ist: 



FestkOrper: 


45% 


Betain: 


35,8% 


NaCI: 


6,5% 


Fettsdure: 


1.8% 


Glycerin: 


0,93% 


Aminoamid: 


< 0,3 % 


pH-Wert: 


5.0 


Viskositat: 


90mPas 



45 



so 



305 g CkJcosfeHsflureaminoamid A werden mit 29 g Cocosfettsaure einer SZ von 290 versetzt Oas entstehende 
Gemisch aus Cocosfettsaureaminoamid und FettsSure weist eine SZ von 27 auf. was 8,7 % FettsAure berechnet als 
Laurinsaure. entspricht. Das Gemisch wird zu einer LOsung von 131 g 98 %lgem Natriummonochloracetat (1.1 Mol) in 
568 g Wasser gegeben und unter ROhren auf 98«C erhitzt. Durch Zugabe von wenigen Tropfen (ca. 1.5 ml) 40 %iger 
NaOH wird der pH-Wert wahrend der Reaktion im Bereich von 8 bis 9 gehalten. Die Reaktion wird nach 8 Std. beendet 
Vor dem Abkflhlen wird der pH-Wert mit 10 %iger waQriger Salzsaure auf pH 6 eingestellt. Es entsteht ein Mares flOs- 



55 
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siges ProduW. das durch folgende Kennzeichen charaklerisiert ist: 



FestkOrper: 




Botain* 


34.5% 


NaCI: 


6.3% 


Fettsaure: 


2.9% 


Glycerin: 


0.9% 


Aminoamid: 


<0,3% 


pH-Wert: 


6.0 


Vtskositat: 


HOmPas 



20 



25 



326sCocosfettsaureaminoamidBweidenmit17.5gCocos.etlsaureeinerSZvon290urKJ 
Das ent^ehende Gemisch aus Cocosfettsaureaminoamid. Fettsflure und Glycerin weist eine SZ von 18 was 5.4 % 
SsS beShnet als LaurinsSure. entspricht. und einen Glyceringehalt von 3 % auf. D^e^™^ 
Sung von 131 g98%igemNatriummonochloracetat(1.l M^O i" 593 g Vtesser gegeben und^urter ROhren^M C 
^SdTb Reason Wirt nach8Std.beendetEsentstehleinWares.flQssiflesP«x»^^ 
charakterisiert ist: 



30 



FestkOrper: 


45% 


Betain: 


35.5% 


NaCI: 


6,1 % 


Fettsl^ure: 


1.78% 


Glycerin: 


0,93% 


Aminoanrud: 


0.7% 


pH-Wert: 


5.5 


Viskositat: 


85mPas 



46 



SO 



Baispiel B5 

30S a Cocosfettsaureaminoamid A warden mit 17.5 g Laurinsflure einer SZ von 290 versetzt. Das entstehende 
Qeml^^'aSSSSSZSiMmid und Fettsaure w^st ein SZ von 18 aul. was 5.4 % -^^Wf^^e- J^'J"^'^^^^^ 
uSiJrenSht. Das Gemisch wird zu einer LOsung von 1 43 g 98 %igem ^^'"^^'^Z li^r^^^ 
ST^^ergTebenundunterROhrenineinemAutpWavenaul^ 
fslst^ShJt. die RealOion bei erhOhter TemperaturdurchzufOhr^^ 

urns sinkt und die ReakBonszeil verkOrzt wird. Die ReaWion wird nach 4 Std. beendet Es enlsteht em Wares. llOssiges 
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Produkt das durch folgende Kennzeichen charaWerlslert ist: 



# 



FestkOrper: 


45% 


Betain: 


34,6% 


NaCI: 


6,9% 


Fettsaure: 


1.78% 


Glycerin: 


0,93% 


Aminoamid: 


0.5% 


pH-Wert: 


5.3 


VisKositat: 


90mPas 



20 



25 



BeisDiel B6 



3 1 7 g Cocosfettsaureaminoamid C werden mit 1 7, 1 g ungeharteter Cocosfettsaure einer SZ von 278 versetzt Das 
entstehende Gemlsch aus Cocosfettsaureaminoamid und Fettsaure weist eine Saurezahl von 18 auf was 5 2 % Fett- 
saure, berechnet als Laurinsaure. entspricht. Das Gemisch wird zu einer LOsung von 131 g 98 %igem Natriummono- 
chloracetat (1 . 1 Mol) in 504 g Wasser gegeben und unter ROhren auf 98«C erhitzt. Durch Zugabe von wenigen Tropfen 
(ca. 1 .5 ml) 40 %iger NaOH wird der pH-Wert wahrend der Reaktion im Berelch von 8 bis 9 gehalten Die Reaktion wird 
nach 8 Std. beendet. Vor dem AbkQhIen wird der pH-Wert mit wenigen Tropfen 10 %iger Salzsaure auf 5 5 eingestellt 
Es entsleht em Idares, f lussiges Produl^, das durch folgende Kennzeichen charakterisiert isf 



FestkOrper: 


48% 


Betain: 


39% 


NaCI: 


6.7% 


Fettsaure: 


1.8% 


Glycerin: 




Aminoamid: 


0.5 % 


pH-Wert: 


5.5 


Viskositat: 


120 mPas 



45 



SO 



ss 



333 g Cocosfettsaureaminoamid D werden mit 11 g Laurinsaure einer SZ von 290 versetzt. Das entstehende 
Gemisch aus Cocosfettsaureaminoamid und Fettsaure weist eine SZ von 12 auf. was 3.2 % Fettsaure berechnet als 
Laurinsaure. entspricht. Gemisch wird zu einer Lflsung von 131 g 98 %iflem Natriummonochlorac^t (1.1 Mol) in 
Snu !f«f' 2"9«be von wenigen Tropfen (ca. 1 .5 m ) 40 %iger 

Vbr dem Abl<fihlen wird mit wenigen Tropfen 10 %iger Salzsdure auf pH 7.5 eingestellt Es errtsteht ein Mares. flOssiges 
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Produkt. das durch folgende Kennzelchen charakterisiert isl: 



5 





45 % 


Betain: 


36.8% 


NaG: 


6.2% 


Fettsdure: 


1.06% 


Glycerin: 


0.89% 


Aminoamid: 


<0.3% 


pH-Wert: 


7.5 


Viskositat: 


75 mPas 



20 



25 



BeisDiBi B8 

326 g Cocosffettsaureaminoamid B warden mil 10.9 g Glycerin versetzt. was einem Glycerlngehalt von 3.2 % ent- 
sprlcht Das Gemisch wird zu einer LOsung von131 g 98 %igem Natriummonochloracetat (1.1 Mol) in 646 g Wasser 
gegeben und unter Ruhren auf 98*C erhitzt. Durch Zugabe von wenigen Tropfen (ca. 1.5 ml) 40 %iger NaOH wird der 
pH Wert wahrend der ReaWion im Bereich von 8 bis 9 gehalten. Die ReaWion wird nach 8 Std. beendet. Vor dem 
Abkuhlen wird der pH-Wert mit wenigen Tropfen 10 %iger Salzsaure auf 7 eingestellt. Es entsleht ein Wares, flussiges 
Produkt. das durch folgende Kennzeichen charakterisiert ist: 



FestkOrper: 


42% 


Betain: 


33.3% 


NaCI: 


5.9% 


Fettsaure: 


1.8% 


Glycerin: 


1.0% 


Aminoamkl: 


<0.3% 


pH-Wert: 


7.0 


Viskositat: 


75mPas 



45 



50 



Beispiel B9 



31 7 Q Fetlsaureaminoamid E weiden mit 24.3 g Olsfture mit einer S2 von 200 versetrt. Das entstehende Gemisch 
aus Fetlsaureaminoamid und Fettsaure weist eine SZ von 18 auf, was 7.1 % ''^'''^■'^'^f;]^.^,^'^^^ 
entspricht Das Gemisch wiid zu einer LOsung von 131 g 98 %igem Natriummonochloracetat (1 . Mol) .n 577 g Wasser 
ge^ und unter ROhren auf 98«C erhitzt Die ReakBon wird nach 8 Std. beendet. Das Produkt we»t einen pH-Wert 
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von 7,5 auf. Es entsteht ein flQssiges Produkt. das durch fblgende Kennzeichen charakterisiert ist: 



10 



IS 



FestkOrper: 


45% 


Botairi! 


Oft 7 <V 


NaCI: 


6,2% 


Fettsdure: 


1,78% 


Glycerin: 




Aminoamid: 


0,3% 


pH-Wert: 


7,5 


Viskositat: 


90mPas 



20 



25 



BeiSDiel B1Q 

316 g Fettsaureaminoamid F werden mit 16.5 g Laurinsaure einer SZ von 290 versetzt. Das entstehende Gemisch 
aus Fettsaureaminoamid und Fettsdure welst eine SZ von 18 auf, was 5,4 % Fettsaure, berechnet als Laurinsaure, 
entspricht. Das Gemisch wird zu einer LOsung von 1 31 g 98 %igem Natriummonochloracetat (1,1 Mol) in 567 g Wasser 
gegeben und unter ROhren auf SQ'^C erhitzt. Durcli Zugabe von wenigen Tropfen (ca. 1.5 ml) 40 %iger NaOH wird der 
pH-Wert wahrend der Reakllon Im Bereich von 8 bis 9 gehalten. Die Reaklfon wlixJ nach 8 Std. beendet. Vor dem 
AbkQhIen wird mit Salzsaure auf pH 5,5 eingestellt. Es entsteht ein Mares. flQssiges Produkl, das durch fblgende Kenn- 
zeichen charakterisiert ist: 



30 



35 



40 



FestkOrper: 


45% 


Betain: 


36,7% 


NaCI: 


6,3% 


Fettsaure: 


1.1% 


Glycerin: 


0,94% 


Aminoamid: 


<0,3% 


pH-Wert: 


5.5 


Viskositat: 


85mPas 



45 BeiSDlel B1 1 

329 g Cocosfettsaureamlnoamid G werden zu einer LOsung von 1 31 g 98 %igem Natriummonochloracetat (1 , 1 Mol) 
In 562 g Wasser gegeben und unter Ruhren auf 98°C erhitzt Durch Zugabe von wenigen Tropfen (ca. 1,5 ml) 40 %iger 
NaOH wird der pH-Wert wahrend der Reakllon im Bereich von 8 bis 9 gehalten. Die Reaklion wird nach 8 Std. beendet. 
so Vor dem AbkOhlen wird der pH-Wert mit 10 %iger waBriger Salzsaure auf 6 eingestellt. Es entsteht ein Wares. flQssiges 
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Produkt. das durch folgende Kennzeichen charakterisiert ist: 



15 



FestkOrper: 


45% 


Betain: 


36.4% 


NaCI: 


6.4% 


Fettsdure: 


1.78% 


Glycerin: 


0,97% 


Aminoamid: 


0.4% 


pH-Wert: 


6.0 


Viskositat: 


95 mPas 



C) Konservierungsbeiastungstest 
Beispiel C 

Die in Beispiel B7 hergestellte BetainlOsung und ihre waBrigen VerdOnnungen auf 40 % und 35 % FestkOrper werden 
elhem mikrobiologischen Beiastungstest (Konservierungsbeiastungstest. vgl. WallhauBer*) unterzogen. Jeweils 10 ml 
dieser Proben weiden mX ca. 1 05 Keimen folgender Mikroorganismen angeimpft: 
Staphylococcus aureus 
Escherichia coli 
Pseudomonas aeruginosa 
Candida albicans 
Aspergillus niger 
Cancfida lipoiytica 

Nach 1 . 24 und 72 Stunden sowie nach 7 Tagen werden die Keimzahlen bestimmt. Die Ergebnisse sind in den folgenden 
Tabelten zusammenge^Bt: 

35 1 .) BetainlOsung mit 35 % FestkOrper 
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25 



30 



40 



45 



50 



Testorganismus 


Keimzahl nach 




1 Std. 


24 Std. 


72 Std. 


7 Tagen 


Staphylococcus aureus 


1.4.103 


<10 


<10 


<10 


Escherichia coli 


1.4.105 


1.5.104 


<10 


<10 


Pseudomonas aeruginosa 


2.6.104 


1.0.102 


1,0.101 


<10 


Candida albicans 


1.0-101 


1,0.101 


<10 


<10 


Aspergillus niger 


2.0.105 


1.0.105 


7,0.103 


2.0.103 


Candida lipoiytica 


1.1.105 


2.9.104 


3.8.103 


3.9.103 
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-Karl Heinz WallhauBer: 
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2.) Betainlteung mit 40 % FestkOrper 



Testorganismus 


Keimzahl nach 




1 Std. 


24 Std. 


72 Std. 


7 Tagen 


Staphylcx:occus aureus 


2.7.103 


<10 


<10 


<10 


Escherichia cdi 


4,9.104 


2,3.103 


<10 


<10 


Pseudomonas aeruginosa 


1,3.104 


3,0.102 


<10 


<10 


Candida albicans 


1,0.101 


<10 


<10 


<10 


Aspergillus niger 


1,7.105 


1,2.105 


1,2.103 


1,0.102 


Candida lipolytica 


1.2.105 


2.2.104 


2.0.103 


5,0.101 



3.) BetainlOsung mit 45 % FestkOrper 



Testorganismus 


Keimzahl nach 




1 Std. 


24 Std. 


72 Std. 


7 Tagen 


Staphylococcus aureus 


1,0.102 


<10 


<10 


<10 


Escherichia coli 


4,1.104 


<10 


<10 


<10 


Pseudomonas aeruginosa 


8,0.103 


4,0.101 


<10 


<10 


Candida albicans 


<10 


<10 


<10 


<10 


Aspergillus niger 


2,3.105 


1,7.105 


2,0.102 


2.0.101 


Candida lipolytica 


4,3.104 


2,2.103 


<10 


<10 



Nach WallhauBer ist eine ausreichende Konservierung gegeben, "wenn innerhaft) eines Zeitraumes von weniger 
als drei Wochen die eingeimpften Bakterien auf weniger als 100 Keime pro ml vermindert werden". Diese Anfbrderung 
wird am besten von der BetainlOsung mit 45 % Festkdrper erfOllt. Die BetainlOsung mit 40 % FestkOrper genugt noch 
den Anfbrderungen, wdhrend die BetainlOsung mit 35 % Festk&rper keine ausreichende Bestdndigkeit gegenuber Mikro- 
organismen aufweist. 

PatentansprQche 

1 . WdBrige f IQssige LOsung eines Betains der allgemeinen Formel 

CH^ 

I 

RC0NH(CH2)3N"^-CH2-C00' I 
CH3 



R = Alkylrest der vorzugsweise gehdrteten CocosfettsSure Oder eines Fettsauregemisches. welches im Mittel der 
Cocosfettsflure entspricht, wobei die Losung einen FestkOrpergehalt von mindestens 40 Qew.-%, einen pH-Wert 
von 5 bis 8 und einen Aminoamldgehalt von s 1 Gew.-% aufweist, gekennzelchnet durch einen Gehalt an 1 bis 3 
Gew.-% (bezogen auf LOsung) einer oder mehreren gesdttigten FettsSuren mit im Mittel 8 bis 1 8 Kohlenstoffatomen 
Oder einer oder mehreren ungesattigten Fettsauren mit im Mittel 8 bis 24 Kohlenstoffatomen und 0 bis 4 Gew.-% 
(bezogen auf LOsung) Glycerin. 

2. BetainlOsung nach Anspruch 1 , gekennzeichnet durch einen Gehalt an 1 .5 bis 3 Gew.-% Fettsdure. 
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3. BetainlGsung nach Anspruch 1 Oder 2. dadurch gekennzeichnet. daB sie als f reie Fettsaure eine solche der Fbrmel 
RCOOH. wobei R die bereits angegebene Bedeutung hat, enthatt. 

4. Betainiosung nach Anspruch 1 Oder 2. dadurch gekennzeichnet. daB sie a\s Fettsdure Laurinsaure, Olsdure. Rid- 
nolsdure Oder, gegebenenlalls gehartete. Cocosfettsaure enthait. 

5- Betainiosung nach einem der AnsprOche 1 bis 4. gekennzeichnet durch einen Gehalt ani bis 2 Gew.-% Glycerin. 

6. Verfahren zur Herst^lung einer Betainiosung nach einem Oder mehreren der vorhergehenden AnsprOche durch 
Quaternierung einer Verbindung der allgemeinen Forme! 



?"3 



RC0NH(CH2)3N II 



wobei R wie oben def iniert ist, mit ChloressigsSure Oder ihren Salzen bei erhOhten Temperaturen, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man fur die Quaternierungsreaktion ein Fetlsaureaminoamid der allgemeinen Formel II. welches die 
gewQnschte Menge freie Fettsaure enthait. venwendet Oder dem Reaktionsansatz vor oder wahrend der Quaternie- 
rungsreaktion die gewQnschte Menge an Fettsaure und dem Reaktionsansatz gegebenenfalts Glycerin zusetzt. 

Claims 

1 . Aqueous liquid solution of a betaine of the general formula 

1+ - I 

RC0NH(CH2)3N -CHj-COO 

CH3 



R = alkyi radical of preferably hardened coconut fatty acid or of a fatty acid mixture which on average corresponds 
to coconut fatty acid, the solution having a solids content of at least 40% by weight, a pH of 5 to 8 and an aminoamide 
content of ^ 1% by weight, characterized in that it contains 1 to 3% by weight (based on solution) of one or more 
saturated fatty acids having, on average, 8 to 18 carkwn atoms or one or more unsaturated fatty acids having, on 
average, 8 to 24 cartx>n atoms and 0 to 4% by weight (based on solution) of glycerol. 

2. Betaine solution according to Claim 1 . characterized in that it contains 1 .5 to 3% by weight of fatty acid. 

3. Betaine solution according to Claim 1 or 2. characterized in that, as free fatty add. it contains one of the formula 
RCOOH. where R has the meaning already indicated. 

4. Betaine solution according to Claim 1 or 2. characterized in that, as fatty add. it contains iauric acid, oleic add. 
ridnoleic add or. if appropriate hardened, coconut fatty acid. 

5. Betaine solution accoiding to one of Qaims 1 to 4. characterized in that it contains 1 to 2% by weight of glycerol. 
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6. Process for the preparation of a betaine solution accoiding to one or nxve of the preceding claims by quaternization 
of a compound of the general formula 

CH- 

I II 
RCONH(CH2)3N 

CH, 



where R Is as defined above, with chloroacetic acid or its salts at elevated temperatures, characterized in that a 
tetty acid aminoamide of the general formula II, which contains the desired amount of free fatty acid, is used for the 
quaternization reaction or the desired amount of fetty acid is added to the reaction mixtue before or during the 
quatemization reaction and, if appropriate, glycerol is added to the reaction mixture. 

Revendlcations 

1 . Solution aqueuse liquide de bdtalne rdpondant d la fbrmule g6n6rale 

CHo 

RCONH(CH2)3N'^-CH2-COO I 
CH3 



R » un reste alkyle d'acide gras de coco, de pr^f^rence durci. ou d'un melange d'acides gras qui correspond en 
moyenne h I'acide gras de coco, la solution ayant une teneur en solides d'au moins 40 % en poids, une valeur de 
pH de 5 6 8 et une teneur en amino-amide ^ 1 % en poids. caract6ris6e en ce qu'elle contient 1 3 % en poids 
(par rapport k la solution) d'un ou plusleurs acides gras satur^ ayant en moyenne de 8 ^ 18 atomes de carbone 
ou d un ou plusleurs acides gras insatur^s ayant en moyenne de 8 ^ 24 atomes de cart3one et 0 ^ 4 % en poids de 
glycerol (par rapport k la solution). 

2. Solution de b6taTne selon la revendlcation 1 . caract6ris6e en ce qu'elle contient de 1 .5 d 3 % en poids d'acide gras. 

3. Solution de b^Tne selon la revendlcation 1 ou 2. caract6ris6e en ce qu'elle contient, comme acide gras libre, un 
acide gras r^ndant k la Ibmnule RCOOH oO R a la signification d^jd indiqu6e. 

4. Solution de b^taTne selon la revendlcation 1 ou 2, caract^ris^e en ce qu'elle contient. comme acide gras, de I'acide 
laurique, de Tacide ol^ique, de I'acide ricinolique ou de I'acide gras de coco ^ventuellement durd. 

5. Solution de b6taTne selon I'une des revendlcations 1 k 4, caract6ris6e en ce qu'elle contient 1 d 2 % en poids de 
glycerol. 

6. Proc6d6 de preparation d'une solution de bdtaTne selon I'une ou plusleurs des revendlcations pr6cMentes par 
quaternisation d'un compost r^ndant k la fbrmule g^6rale 

I ^ 

RC0NH(CH2):iN II 
CH3 



oD R est tel que ddf ini ci-dessus. avec de I'acide chloroacdtique ou les sels de celul-ci. k des temperatures 6lev6es, 
caract6ris6 en ce qu'on utilise, pour la reaction de quaternisation, un amino-amide d'acide gras r^pondant k la 
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formule g6n6rale II. qui contient la quantit6 d6sir6e d'adde gras llbre. ou on ajoute la quaixtitd d6slr6e rfacide gras 
k la solution de reaction, avant ou pendant la reaction de quatemisation. et on ajoute 6ventuellement du glycerol d 
la solution de reaction. 
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